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DE430321 1 A Anionic surfactants (A) having improved solubility, prepd. by processing low solubility anionic surfactants from e g alkyl benzene 
sulphon^s, sulphonated fatty acids, fatty alcohol (ether) sulphates, monoglyceride (ether) sulphates, fatty acid (amide) ether sulphates amide soaps 
ether carboxylic acids, isethionates, alkyl oligoglucoside sulphates or alkyl (ether) phosphates, with a hydrophobic structure breaker and ont a 
polymeric solidifying agent by known methods to give a powder or moulded prod. Also claimed is the prepn of anionic (A) 

The low sol. anionic surfactants are pref. fatty alcohol sulphates of formula R10S03X (I) wherein Rl = 12-22C alk(en)yl. pref. 16-18C alkyl' and X = 
alkali(ne earth) metal, (alkyl) ammonium, alkanolammonium or glucammonium, pref sodium. 

USE/ADVANTAGE - (A) are useful as raw materials for the prepn. of satd. washing, rinsing or cleaning agents (claimed). (A) are readily soluble in 
cold water and prepd. by a relatively cheap process. (Dwg.0/0) -ox / v / j avuuuic 

EP-682690 B Anionic surfactants having an improved dissolving rate which are obtainable by processing poorly soluble fatty alcohol sulfates 
corresponding to formula (I): R10S03X (I) in which Rl is an alkyl and/or alkenyl radical containing 12 to 22 carbon atoms and X is an alkali metal 
and/or alkaline eai^ metal, ammonium, alkylammonium, alkanolammonium or glucammonium, together with a hydrophobic structure breaker selected 
from the group of fatty alcohols and/or fatty alcohol poiygiycoi ethers corresponding to formula (II): R20-(CH2(Me)CHO)nrCH2CH20)raH in 
which R2 IS a Imear or branched aliphaUc hydrocarbon radical containing 8 to 18 carbon atoms and 0, 1. 2 or 3 double bonds n = 0 or a number of 1 to 
3 and m - 0 or a number of 1 to 10, and a polyethylene glycol ether having an average molecular weight of 12,000 to 500.000 as polymeric solidifvine 
agent by methods known per se to form a powder or a particulate material. (Dwg.0/0) i>^^iiuixjriiie 
DE4303211 C Anionic surfactants (A) having improved solubility, prepd. by processing low solubility anionic surfactants from e g alkyl benzene 
sulphon^s, sulphonated fatty acids, fatty alcohol (ether) sulphates, monoglyceride (ether) sulphates, fatty acid (amide) ether sulphates, amide soaps 
ether carboxylic acids, isethionates, alkyl oligoglucoside sulphates or alkyl (ether) phosphates, with a hydrophobic structure breaker and op a 
polymeric solidifying agent by known methods to give a powder or moulded prod. Also claimed is the prepn of anionic (A) ' 
The low sol. anionic surfactants are pref fatty alcohol sulphates of formula R10S03X 0) wherein Rl = 12-22C alk(en)yl pref 16-18C alkvl- and v = 
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cold water and prepd. by a relatively cheap process. (Dwg.O/O) / v / 7 >^/iui,ic 
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Priifungsantrag gem. § 44 PatG ist gestellt 

(§) Anionische Tenside mit verbesserter Loslichkeit 

@ Anionische Tenside mit verbesserter Loslichkeit werden 
erhalten, indem man anionische Tenside ausgewahit aus der 
Gruppe, die von Alkylbenzolsulfonaten, Alkansutfonaten, 
Oleflnsulfonaten, Alkylethersulfonaten, Glycerinethersulfo- 
naten, a-MethylestersuIfonaten, Sulfofettsauren, Fettalko- 
holsulfaten, Fettalkoholelhersulfaten, Glycerinethersulfaten, 
Hydroxymtschethersulfaten, MonogIycerid(ether)sutfaten, 
Fettsa urea mid (ether)8ulfaten, Sulfosucclnaten, Sulfosucci- 
namaten, Sulfotriglyceriden, Amidseifen, Ethercarbonsau- 
ren, Isethionaten, Sarcosinaten, Taurideh, Alkyloligogluco- 
sidsulfaten und AlkyI(ether)phosphaten gebildet wird, zu- 
sammen mit einem hydrophoben Strukturbrecher und gege- 
benenfalls einem polymeren Verfesttgungsmittel in an sich 
bekannter Weise zu einem Pulver verarbeitet Oder in stucki- 
^ ge Form bringt. Die Produkte zetgen eine ausgezeichnete 
^ Kaltwasseddslichkeit und eignen sIch zur Herstellung von 
festen ober113chenaktiven Mitteln. 
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Beschreibung 
Gebiet der Erfindung 

5 

Die Erfindung betrifft anionische Tenside mit verbesserter LSslichkeit, etn Verfahren zu ihrer Herstellung, bei 
dem man schwerldsliche Tenside zusanunen mit hydrophoben Strukturbrechern und gegebenenfalls polymeren 
Verfestigungsmitteln zu festen, leiclit wasserlSslichen Produkten verarbeitet, feste oberfiachenaktive Mitte!, die 
diese anionischen Tenside enthalten sowie die Verwendung der anionischen Tenside zur Herstellung von 
10 oberfiachenaktiven Mittein, 

Stand der Technik 

Anionische Tenside stellen wichtige Bestandteile von Wasch-, Spul- und Reinigungsmitteln dar. Im Gegensatz 
15 zu nichtionischen Tensiden, die ein inverses LSslichkeitsverhaUen aufweisen und infolge von Wasserstoffbrflk- 
kenbindungen in kaltem Wasser besser iCsIich sind, als in warmen, verhalten stch anionische Tenside konventio- 
nell, d, h. ihre LOslichkeit nimmt bis zum Erreichen des Loslichkeitsproduktes mehr Oder minder linear mit der 
Temperatur zu. Fur technische Anwendungen — beispielsweise im Hinblick auf das EinsptilvermOgen wShrend 
des Wachprozesses — besteht jedoch ein BedQrfnis nach anionischen Tensiden, die gerade auch in kaltem 
20 Wasser eine ausreichende Loslichkeit besitzen. 

In der Vergangenheit hat es nicht an Ansatzen gefehlt, das Problem der mangelhaften Kaltwasserldslichkeit 
von anionischen Tensiden, insbesondere von Alkylbenzolsulfonaten, Fettalkoholsulfaten und a-Methylestersul- 
fonaten, zu verbessern. Dabei wurden im wesentlichen zwei Konzepte verfolgt, nanilich 

25 a) die Mitverwendung von Hydrotropen und 

b) die OberfiachenvergroBerung des Tensidkorns, 

Zu den bekanntesten Hydrotropen gehdren zweifellos die kurzkettigen Alkylarylsulfonate, wie beispielsweise 
Toluol-, Xylol Oder Cumolsulfonat. Sie eignen sich beispielsweise als L6sungsvermitteler ftir anionische und 

30 nichtionische Tenside bei der Herstellung von fltissigen Waschmittela Die verbesserte Ldslichkeit ist wahr- 
scheinlich auf eine vorteilhafte MischmicellbLldung zurttckzufOhren. In diesem Zusammenhang sei auf die Ober- 
sicht von H. Stache in Fette, Seifen, AnstrichmitL 71, 381 (1969) verwiesen. 

Die Verbesserung der Kaltwasserl^islichkeit, insbesondere von Fettalkoholsulfaten, wird jedoch tiblicherweise 
erreicht, indem man ihnen als Hydrotrope Tenside mit hohen HLB-Werten, beispielsweise hochethoxylierte 

35 Polyglycolether (Talgalkohol-40 EO-Addukt) oder ahnliche zusetzt Die auf diesem Wege erzielbaren Aufld- 
sungsgeschwindigkeiten insbesondere bei Fettalkoholsulfaten sind jedoch fOr eine Vielzahl von technischen 
Anwendungen nachwievor unbefriedigend. 

Ein ganz anderer Ansatz zur Verbesserung der L6slichkeit von anionischen Tensiden wird in der Deutschen 
Patentanmeldung DE-Al-40 30 688 (Henkel) beschrieben. Hier wird vorgeschlagen, waBrige Tensidpasten mit 

40 Hilfe von heiBem Wasserdampf zu trocknen. Durch Kondensation des HeiBdampfes auf dem kQhIeren Einsatz- 
gut und Abgabe der Kondensationswarme an das zu trocknende Gut findet eine spontane Aufwarmung der 
Tensidtrdpfchen auf die Siedetemperatur des Wassers statt Als Folge, bilden sich beim Entweichen des Wassers 
im Tensidkorn erne Vielzahl feiner Kanaie. Die auf diese Weise resultierende hohe innere Oberflache fOhrt — 
beispielsweise im Vergleich zu konventionell spriihgetrockneten Produkten — zu einer wesentlich verbesserten 

45 Aufl6sungsgeschwindigkeiL Gleichwohl besteht der Nachteil, daB das beschriebene Verfahren mit einem hohen 
technischen Aufwand verbunden ist 

Auf weitere Verfahrensentwicklungen, die die Herstellung von festen anionischen Tensiden betreffen, sei an 
dieser Stelle nur am Rande verwiesen. So sind beispielsweise aus der Intemationalen Patentanmeldung WO 
92/09676 (Henkel) feste Waschmittel bekannt. die man erhait, mdem man waBrige All^sulfat-Pasten mit Soda 
50 und Zeohthen behandelt und anschHeBend extrudiert Ober die AuflSsegeschwindigkeit der Feststof fe ^eht aus 
der Schrift nichts hervor. 

Die Aufgabe der Erfindung hat nun darin bestanden, anionische Tenside bereitzustellen. die auch in kaltem 
Wasser leichtlGshch sind und deren Herstellung frei von den geschilderten Nachteilen ist. 

55 Beschreibung der Erfindung 

Gegenstand der Erfindung sind anionische Tenside rait verbesserter Ldslichkeit, dadurch erhaitlich, daB man 
schwerldsliche aniomsche Tenside ausgewahlt aus der Gruppe. die von Alkylbenzolsulfonaten, Alkansulfonaten, 
Olefinsulfonaten, Alkylethenulfonaten, Glycerinethersulfonaten. a-Methylestersulfonaten, SulfofettsSuren, 
Fettalkoholsulfaten, Fettalkoholethersulfaten, Glycerinethersulfaten, Hydroxymischethersulfaten, Monoglyce- 
nd(ether)sulfaten, Fettsaureamid(ether)sulfaten, Sulfosuccinaten, Suifosuccinamaten, Sulfotriglyceriden, Amid- 
seifen^ Ethercarbonsauren. Isethionaten. Sarcosinaten, Tauriden, Alkyloligoglucosidsulfaten und AlkyWet- 
herjphosphaten gebddet wird, zusammen mit einem hydrophoben Strukturbrecher und gegebenenfalls einem 
polymeren Verfestigungsmittel in an sich bekannter Weise zu einem Puiver verarbeitet oder in sttickiee Form 
65 bnngt. ^ 

Oberraschendenveise wurde gefunden, daB sich die erfuidungsgemaBen anionischen Tenside, die einen Gehalt 
an nyarophoben Strukturbrechern aufweisen, gegenUber konventioneUen Produkten durch eine besonders 
vorteilhafte Aufidsegeschwmdigkeit auszeichnen. Der Erfindung liegt die Erkenntnis zugrunde, daB Obliche 
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Herstellverfahren nicht in der Lage sind, anionische Tenside mit einer fOr eine gute Ldslichkeit erforderlichen 
mimmalen Korngr6Be herzusteilen. Umgekehrt formuliert, sind handelsubliche Tenside zu grobkOrnig um 
ausreichend loslich zu sein. Ein weiteres Problem besteht ferner darin, daD selbst feinteilige Pulver bei der 
Verfestigung, z. B. durch Extrusion, wieder zu grobkornigem und daher wenig Wasserlbslichem Material verdich- 
tet werden. 

Das erfinderische Konzept besteht nun darin, das Aniontensidkorn durch Einfuhrung eines hydrophoben 
Strukturbrechers nachtraghch zu strukturieren und auf diesem Wege innerhalb des Koms Aniontensidzonen zu 
erzeugen, die durch den hydrophoben Zusatzstoff von einander getrennt sind. In der Folge entsteht aus dem 
konventionellen Grobkom, gewissermaBen dem "EinkristaU". ein Konglomerat von Feinkomern, die durch die 
hydrophoben Strukturbrecher separiert werden und somit selbst nach mechanischer Verdichtung eine erheblich 
yerbesserte L6slichkeit aufweisen. Dieser Ansatz zur Uisung des Problems ist grundsatzlich von den bekannten 
Wegen verschieden. Insbesondere steUt er eine Umkehr des Prinzips dar, schwerl5slichen Tensiden hydroohili- 
sierende Stoffe zuzusetzen. *^ 

Im Hinblick auf eine hohe Aufldsegeschwindigkeit hat es sich als besonders vorteilhaft erwiesen, das der 
Erfmdung zugrundehegende Prmzip auf schwerlSsliche anionische Tenside vom Typ der Fettalkoholsulfate 
anzuwenden, die der Formel (I) folgen, 

R^OSOaX (I) 

in "^^^ ^aJ^^^^^^^^^I Alkenylrest mit 12 bis 22, vorzugsweise 16 bis 18 Kohlenstoffatomen und X 

fQr em Alkali- und/oder Erdalkahmetall, Ammonium, Alkyiammonium, Alkanolammonium oder Glucammonium 
stent. 

Ein weiterer Gegenstand der Erfindung betrifft ein Verfahren zur Herstellung anionischer Tenside mit 
verbesserter L6slichkeit, bei dem man schwerlftsUche anionische Tenside ausgewShlt aus der Gruppe, die von 
^ ?h T '"^^"^r^^"^ >Ukansulfonaten, Olefmsulfonaten, Alkylethersulfonaten. GlycerinetherLlfonaten, 
a-Methylestersulfonaten, SulfofettsSuren, Fettaikoholsulfaten, Fettalkoholethersulfaten. Glycerinethersulfaten 
Hydroxynuschethersulfaten, Monoglycerid(ether)sulfaten, Fettsaureamid(ether)sulfaten. Sulfosuccinaten, Sulfo- 
succinamaten Suifotriglycenden, Araidseifen. Ethercarbonsauren, Isethionaten, Sarcosinaten, Tauriden, Alkylo- 
hgogiucosidsulfaten und AlkyI(ether)phosphaten gebUdet wird, zusammen mit einem hydrophoben Strukturbre- 
cher und gegebenenfalls emem polymeren Verfestigungsmittel in an sich bekannter Weise zu einem Pulver 
verarbeitet oder in sttickige Form bringt 

Schwerldsliche anionische Tenside 

Bei den genannten anionischen Tenside handelt es sich ausnahmslos um bekannte Stoffe. Zu ihrer Herstellung 
sei auf die einschlagigen Standardwerke beispielsweise J. Falbe (ed.) "Surfactants in consumer products". Sprin- 

T^l^f. v^.f f*fov7^c J-/^**'^' H^«««>dt, "Katalysatoren. Tenside und Mineral6laddlt^ve", 
Thieme Verlag Stuttgart 1978 S. 126-139 verwiesen. Oberflachenaktive Substanzen dieser Art zeigen eine 
^t!^r^!l?LT u!* «^I?^l»t«if^twasserli5slichkeit Werden sie beispielsweise in Waschmittelrezepturen einge- 
setzt, treten Probjeme beun Einsptilvorgang m der Waschmaschine auf. Im besonderem trifft dies fQr Alkylben- 
zolsulfona e (Dodecylbenzolsulfonate), a-Methylestersulfonate und vor allem Fettalkoholsulfate zu, die daher 

4 u "f^ an«ieren genannten Species im Vordergrund dieser Patentanmeldung stehen soUen. 

r.ZT^^^ T "^^^t^"" tibhcherweise durch Sulfatierung von Alkoholen mit gasfOrmigem Schwefeltrioxid 
Oder Chlorsulfonsaure und nachfolgende NeutraUsation mit Basen hergesteUt. Sie folgen der Formel (I), 

R^OSOaX (I) 

p ^^fw ^^^yl^est mit 12 bis 22 Kohlenstoffatomen und X fOr ein Alkali- und/oder 

hrdalkalunetall, Ammonium, Alkyiammonium, Alkanolammonium oder Glucammonium steht 

T3j>ische Beispiele sind die Sulfate von Lauryialkohol. Myristylalkohol. Cetylalkohol, Palmoleylalkohol, Stea- 
rylalkohol. Isosteaiyialkohol, Oleylalkohol, Elaidylalkohol, Petroselinylalkohol, Arachylalkohol, Gadoleylalko- 
hol, Behenylalkohol und Erucylalkohol sowie deren technische Geraische, wie sie beispielsweise bei der Hvdrie- 
rung von Fettsauremethylesterfraktionen oder Aldehyden aus der Roelen'schen Oxosynthese anfallen. Vorzugs- 
weise werden Fettalkoholsulfate der Formel (I) eingesetet. in der R» fflr einen Alkylrest mit 16 bis 18 Kohlen- 
stoffatomen und X ftb- Natrium steht; das bevorzugte Fettalkoholsulfat ist daher ein Talgalkoholsulfat mit einer 
C^Kettenvertedung C,6 : Cis von ca. 1 : 1 bzw. ein Rapsalkoholsulfat mit einem Cis-Anteii von mehr als 

Hydrophobe Strukturbrecher 

Als hydrophobe Strukturbrecher kommen msbesondere nichtionische Tenside in Betracht, die einen HLB- 
Wert un Bereich von 0^ bis 1 0 aufweisen. 

For^l hierunter beispielsweise Fettalkohole und/oder Fettalkoholpolyglycolether der 
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CH3 

r2o- ( CH2CHO ) n ( CH2CH2O ) 



in der fOr einen Unearen oder verzweigten aliphatischen FCohlenwasserstoffrest mit 8 bis 18 Kohlenstoff- 
atomen und 0, 1, 2 oder 3 Doppelbindungen, n fiir 0 oder Zahlen von 1 bis 3 und m fQr 0 oder Zahlen von 1 bis 
10 lOsteht 

Hierbei handelt es sich um bekannte Tenside, die groBtechniscb durch Propoxyliemng und/oder Ethoxylie- 
rung von Fettalkoholen hergestellt warden. Typische Beispiele ftir Fettalkoholpolyglyoolether, die im Sinne 
der Erftndung Verwendung als hydrophobe Stnikturbrecher finden k5nnen, stellen Anlagerungsprodukte 
von durchschnittlich 1 bis 3 mol Propyl eaoxid und/oder 1 bis 10 mol Ethylenoxid an Capronalkohol, 

15 Caprylalkohol, Caprinalkohol^ Laurylalkohol, Myristylalkohol, Cetyialkohol. Palmoleylalkohol, Stearylalko- 

hoC Isostearylalkohol, OleylaUcohol, Elaidylalkohol, Petroselinylalkohol, Unolyialkohol, Linolenylalkohol, 
Elaeostearylalkohol, Arachylalkohol, Gadoieylalkohol, Behenylalkohol und Erucyialkohol sowie deren 
technische Gemische dar, wie sie beispielsweise durch Hochdruckhydrierung von FettsSuremethylester- ^ 
fraktionen oder Aldehyden aus der Roelen'schen Oxosynthese zuganglich sind. Vorzugsweise werden 

20 Addukte von 1 bis 3 Mol Ethylenoxid an technische C12/I8- bzw. Ci2/14-Kokosfettalkoholschnitte eingesetzt 

Die Alkoxylierungsprodukte k6nnen dabei sowohl eine konventionelle, als auch insbesondere eine einge- 
engte Homologenverteilung aufweisen. Fettalkoholpolyglycolether der genannten Art, die eine konventio- 
nell breite Homologenverteilung und einen niedrigen Alkoxylierungsgrad aufweisen, enthalten herstel- 
lungsbedtngt einen sigmHkanten Anteil freien Fettalkohols, der bis zu 35 Gew.-% betragen kann. Dieser 

25 Um stand stellt fOr die Eignung derartiger Tenside jedoch keinesfalis einen Nachteil dar. Im Sinne einer 

bevorzugten AusfQhrungsform hat es sich vielmehr erwiesen, daB auch die freien Fettalkohole alleine als 
Stnikturbrecher auBerst effektiv sind- So zeigt beispielsweise ein Produkt auf Basis 90 Gew.-% Talgalko- 
holsulfat und 10 Gew.-% Fettalkohol — vorzugsweise C12/I8- bzw. Ci2/i4-Kokosfettalkohol — eine beson- 
ders hohe Aufl6segeschwindigkeit. Die M6glichkeit, daB auch freie FettaUcohole als Stnikturbrecher einge- 

30 setzt werden kftnnen, ist in der allgemeinen Formal (II) berflcksichtigt worden (n « 0, m = 0). 

a2) Als Stnikturbrecher kommen weiterhin auch Alkyloligoglykoside der Formel (III) in Frage, 

R3_o~[G]p (III) 

35 in der fQr einen Alkylrest mit 12 bis 22 Kohlenstoffatomen, G fOr einen Zuckerrest mit 5 oder 6 

Kohlenstoffatomen und p fflr eine Zahl von I bis 10 steht- 

Alkyloligoglykoside stellen bekannte Stoffe dar, die nach den einschiagigen Verfahren der praparativen 
organischen Chemie erhalten werden k5nnen. Stellvertretend fOr das umfangreicfae Schrifttum sei hier auf 
die Schriften EP-Al-0 301 298 und WO 9013977 (Henkel) verwiesen. 

40 Die Alkyloligoglykoside kdnnen sich von Aldosen bzw. Ketosen mit 5 oder 6 Kohlenstoffatomen, vorzugs- 

weise der Glucose ableitea Die bevorzugten Alkyloligoglykoside sind somit Alkyloligoglucoside. Die 
Indexzahl p in der allgemeinen Formel (III) gibt den OUgomerisienmgsgrad (DP-Grad), d. h. die Verteilung 
von Mono- und Oligoglykosiden an und steht filr eine Zahl zwischen 1 und 10. Wahrend p in einer 
gegebenen Verbindung stets ganzzahlig sein muB und hier vor allem die Werte p = 1 bis 6 annehmen kann, 

45 ist der Wert p fflr ein bestimmtes Alkyloligoglykosid eine analytisch ermittelte rechnerische GrftBe, die 

meistens eine gebrochene Zahl darstellt. Vorzugsweise werden Alkyloligoglykoside mit einem mittleren 
Oligomerisierungsgrad p von 1,1 bis 3,0 eingesetzt Aus anwendungstechnischer Sicht sind solche Alkyloli- 
goglykoside bevorzugt, deren Oligomerisierungsgrad kleiner als 1,7 ist und insbesondere zwischen 1,2 imd 
1,4 liegt. 

50 Der Alkylrest kann sich von primaren Alkoholen mit 12 bis 22, vorzugsweise 12 bis 18 Kohlenstoffato- 

men ableiten. Typische Beispiele sind Laurylalkohol Myristylalkohol, Cetyialkohol, Stearylalkohol, Arachy- 
lalkohol und Behenylalkohol sowie deren technische Mischungen, wie sie beispielsweise bei der Hydrierung 
von technischen Fettsauremethylestem anfallen. Bevorzugt sind Alkyloligoglucoside der Ketteniange 
C12— Ct8 (DP = 1 bis 3), die auf Basis von Kokosdl, Palmai, Palmstearin, PahnkernSl oder Rindertalg 

55 hergestellt werden kSnnen und einen Anteil von weniger als 10 Gew.-% kCrzerkettiger Homologe aufwei- 

sen. 

Die Alkyloligoglykoside kdnnen auch in Abmischung mit Fettalkoholen eingesetzt werden. FQr diesen 
Zweck eignen sich beispielsweise Rohprodukte, die noch herstellungsbedingt nrchtumgesetzten Fettalkohol 
enthalten. 

60 a3) Als hydrotrope Strukturbrecher eignen sich weiterhin FettsSureester der Formel (IV), 

R'^CO-OR^ (IV) 

in der R^CO fQr einen Acylrest mit 16 bis 22 Kohlenstoffatomen und R^ fQr einen Alkylrest mit 1 bis 4 
65 Kohlenstoffatomen, einen Glycerin- oder Oligoglycerinrest stehL 

Typische Beispiele sind Ester der Pahnitinsaure, StearinsSure, Arachinsaure und Behensaure sowie deren 
technischen Gemischen mit Methanol, Ethanol, Prbpanol, Butanol Glycerin und technischen Oligoglycerin- 
gemischen, die ihrerseits einen Eigenkondensationsgrad von durchschnittlich 2 bis 10 aufweisen kOnnen. 



4 
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Soweit es sich um Glycerin- oder Oligogiycerinester handelt, kdnnen diese als VoIIester, insbesondere 
jedoch als Partialester vorliegen. Vorzugsweise werden Cie/ts-TalgfettsSuremethylester eingesetzt 
a4) Als weitere Mdglichkeit k6nnen auch Dialkylether der Formel (V) eingesetzt werden, 

R^-0-R« (V) 

in der und R^ unabhSngig voneinander fur lineare oder verzweigte Alkylreste mit 8 bis 18 Kohlenstoff- 
atomen stehen. 

Auch hierbei handelt es sich um bekannte Stoffe, die nach den einschiagigen Verfahren der praparativen 
organischen Chemie erhalten werden kdnnen. Verfahren zu ihrer Hersteilung, beispielsweise durch Kon- 
densation von Fettalkoholen in Gegenwart von p-ToIuolsulfonsSure, sind beispielsweise aus BuIL Soc Chim. 
France, 333 (1949), DE-Al 40 39 950 (Hoechst) sowie DE-Al 41 03 489 (Henkel) bekannt Aus anwendungs- 
technischer Sicht sind symmetrische Dialkylether bevorzugt, die 8 bis 12 Kohlenstoffatome in den Alkylre- 
sten aufweisen. Ein besonders rasches Strukturierungsvermdgen weisen Dialkylether der Formel (V) auf, in 
der R und R^ fur Octyl- und/oder 2-Ethylhexylreste stehen. Die im Sinne der Erfindung besonders bevor- 
zugten Dialkylether sind somit Di-n-Octylether und Di-2-ethylhexylether. 
a5) Als hydrophobe Strukturbrecher eignen sich auch Fettketone der Formei (VI), 

. R^-CO-CH2R» (VI) 

in der R^ und R» unabh^ngig voneinander fiir Alkyb-este mit 7 bis 1 7 Kohlenstoffatomen stehen. 
Fettketone stellen bekannte Stoffe dar, die nach den einschiagigen Methoden der praparativen organischen 
Chemie erhalten werden k5nnen. Zu ihrer Herstellung geht man beispielsweise von Fettsauremagnesiums- 
alzen aus, die bei Temperaturen oberhalb von 300' C unter Abspaltung von CO2 und Wasser pyrolysiert 
werden [DE-OS 25 53 900]. Typische Fettketone, die als hydrophobe Strukturbrecher in Betracht kommen, 
werden durch Pyrolyse der Magnesiumsalze von Palmitinsaure, Stearinsaure, Arachinsaure, Behensaure 
sowie deren techmschen Gemischen, beispielsweise Cie-Cis-Talgfettsaure, erhalten. Bevorzugt ist der 
Emsatz von Stearon (Pentatriacontanon- 1 8). 

a6) Zu den als Strukturbrecher geeigneten Substanzklassen zahlen weiterhin auch Guerbetalkohoie der 
Formel (VII), 



CH2OH 

I (VII) 
CH3CH2 ( CH2 ) acCH- ( CH2 ) ac-2CH2CH3 

in der x fttr Zahlen von 6 bis 16 steht. Hierbei handelt es sich um primSre, verzweigte Alkohole, die auf 
bekannte Weise durch basenkatalysierte Dimerisierung von Fettalkoholen hergestellt werden. Typische 
Beispiele stellen 2-Hexyldecanol, 2-Octyldodecanol und 2-Decyltetradecanol dar. 

a7) Als weitere Strukturbrecher kommen schlieBlich gesattigte Kohlenwasserstoffe in Frage, wie sie Qbli- 
cherweise als OIkdrper in vielen Produkten emgesetzt werden. Vorzugsweise handelt es sich hierbei um 
Paraffine, die eine Dichte von 0,81 bis 0375 auf weisen. 

Oblicherweise kdnnen die hydrophoben Strukturbrecher den anionischen Tensiden in Mengen von 1 bis 50 
vorzugsweise 2 bis 15 und insbesondere 5 bis 10 Gew.-% — bezogen auf die Mischung — zugesetzt werden. 

Polymere Verfestigimgsmittel 

Sofem die in Betracht kommenden Strukturbrecher unter Normalbedingungen fliissig sind, stellt sich die 
Frage, auf welchem Wege sichergesteUt werden kann. daB der Strukturbrecher im Aniontensidkorn verbleibt 
dieses dauerhaft strukturiert und nicht ^'ausblutet". Eine Vieb^ahl von Untersuchungen, die die Anmelderin hierzii 
durchgeftihrt hat, haben Uberraschenderweise gezeigt, daB das trockene Kom anionischer Tenside gegenuber 
den genannten fllissigen Strukturbrechem eine erstaunliche Aufsaugkraft besitzt So lassen sich beispielsweise 5 
bis 10, in Einzelfailen sogar bis zu 15 Gew.-% der flQssigen Strukturbrecher mit den anionischen Tensiden zu 
einem festen, leichUOsIichen Produkt verarbeiten, ohne daB der Strukturbrecher alimahlich ausblutet und die 
Auflcisegeschwindigkeit bei langerer Lagerung abniramt. 

Insbesondere dann, wenn den anionischen Tensiden jedoch groBere Mengen (oberhalb 10 Gew.-%) der 
Strukturbrecher zugesetzt werden soUen, kann es von Vorteil oder auch unumgangUch sein. ein Ausbluten der 
Strukturbrecher zuverlassig zu verhindern. Dies kann durch Zusatz sogenannter polymerer Verfestigungsmittel 

bl) Als polymere Verfestigungsmittel konmien beispielsweise Polyethylenglycolether (PEG) mit einem 
durchschmttlichen Molekulargewicht von 1000 bis 500 000 in Betracht. Typische Beispiele sind Polyethylen- 
glyoole mit einem durchschnittlichen Molgewicht von 12 000 bis 100 000. Als besonders vorteilhaft hat sich 
in diesem Zusammenhang der Einsatz von PEG 12 000 und PEG 20 000 erwiesen. 

b2) Als polymere Verfestigungsmittel kdnnen des weiteren hochmolekulare Fettalkoholpolyglycol ether der 



Formel (VIII) eingesetzt werden» 



R»0-(CH2CH20)qH (VIIO 

in der fOr einen Alkylrest mit 12 bis 22 Kohlenstoffatomen und q fOr Zahlen von 20 bis 100 steht Typische 
Beispieie sind Aniagerungsprodukte von durchschnittlich 20 bis 100 und vorzugsweise 50 bis 70 Mol 
Ethylenoxid an technische Cie/is-Talgalkohole. 

b3) AIs weitere poljonere Verfestigungsmittel kommen Ester von Dicarbonsauren der Formel (IX) in 
Betracht, 



HOOC-(CH2)yCOOH (IX) 

in der y fOr 0 oder Zahlen von 1 bis 12 steht, mit Polyethylenglycolethern. die ein durchschnittliches 
Molekulargewicht von 400 bis 20 000 aufweisem Typische Beispieie sind Ester und Polyester der OxalsSure. 
Bemsteinsaure und AdipinsSure mit PEG 400, PEG 5000 und PEG 12 000. Produkte dieser Art zeichnen sich 
durch eine besonders vorteilhafte biologische Abbaubarkeit aus. 

b4) Eine weitere Gruppe von geeigneten polyraeren Verfestigungsmitteln stellen Umesterungsprodukte 
von Dialkylcarbonat mit Polyethylenglycolethem, die ein durchschnittliches Molekulargewicht von 400 bis 
20 000 aufweisen, dar. Typische Beispieie sind Umesterungsprodukte von Dimethylcarbonat mit PEG 400, 
PEG 5000 und PEG 12 000. Bel den Produkten handeit es sich Ublicherweise um Mono/Di-Estergemische, 
die — der Statistik fotgend — noch AnteLle der Alkylreste des als Ausgangsmaterial verwendeten Dialkyl- 
carbonats enthalten k5nnen. 

b5) Als weitere polymere Verfestigungsmittel kommen schlieBlich OUgo- bzw. Polysaccharide mit einem 
Kondensationsgrad von 5 bis 1000 in Betracht Vorzugsweise handeit es sich hierbei lun Polygiucose oder 
Polysorbit. 

Die polymere Verfestigungsmitteln kdnnen den hydrophoben Strukturbrechem in Mengen von 1 bis 50, 
vorzugsweise 2 bis 30 Gew.-% — bezogen auf die Strukturbrecher — zugesetzt werden. Obschon es grundsatz- 
lich mdglich ist, temSre Mischungen aus anionischen Tensiden, hydrophoben Strukturbrechem und polymeren 
Verfestigungsmitteln zu leichtlSslichen Produkten zu verarbeiten, ist es doch I a, vorteilhafter, zunachst die 
polymeren Verfestigungsmittel den Strukturbrechem zuzusetzen und diese praformierte Mischung nach Erhar- 
tung mit den anionischen Tensiden weiterzuverarbeiten. Die ausgewahlten Verfestigungsmittel k6nnen den 
hydrophoben Strukturbrechem zugesetzt werden, wobei eine innige Vermischung unter RUhren oder ICneten 
gegebenenfalls unter ErwSrmen sichergestellt werden muQ. Ira SonderfaR, daB der Strukturbrecher ein Polygly- 
colether ist und das polymere Verfestigungsmittel ein PEG darstellt, kann die Mischung auch in-situ erzeugt 
werden, indem man ein Gemisch aus Fettalkohol und PEG gemeinsam alkoxyliert 

pie Erfindung schlieBt dabei die Erkenntnis ein, daB die polymeren Verfestigungsmittel auch bei einer 
weiteren mechanischen Verdichtung der erfindungsgemaBen anionischen Tenside (Extrusion eta) vorteilhaft 
wirksam werden und beispielsweise eine Schmierwirkung hervorruf en. 

FOr den Fall, daB eine besonders hohe Verfestigung der nichtionischen Tenside erforderlich ist und ein 
Ausbluten der hydrophoben Strukturbrecher Qber einen sehr langen Zeitraum verhindert werden muB, hat es 
sich als vorteilhaft erwiesen, den polymeren Verfestigungsmitteln langkettige FettsSuren mit 16 bis 22 Kohlen- 
stoffatomen, beispielsweise Cie/is-Talgfettsaure zuzusetzen. 

Einsatzform der anionischen Tenside 

Die anionischen Tenside kOnnen in Form waBriger Fasten oder trockener Pulver eingesetzt und anschlieBend 
den Strukturbrechem und gegebenenfalls den polymeren Verfestigungsmitteln behandelt werden. 

Ublicherweise werden anionische Tenside durch Umsetzung entsprechender Ausgangsstoffe mit Schwefel- 
trioxid Oder Chlorsulfonsaure zu sauren Schwefelsaurehalbestem oder Sulfonsauren umgesetzt, die anschlie- 
Bend mit waBrigen Basen neutralisiert und gegebenenfalls hydrolysiert werden. Die hierbei resultierenden 
wfiBrigen Fasten mit einem Feststoffgehalt von 5 bis 65 Gew.-% — bezogen auf die Paste — stellen im Siime der 
Erfindung geeignete Ausgangsstoffe ftlr die weitere Verarbeitung dar. 

Die waBrigen Fasten k6nnen auch als spriihgetrocknete Pulver eingesetzt werden, wie sie nach konventionel- 
len Turmpulververfahren zuganglich sind Eine Variante besteht darin. nicfat die waBrigen, neutralisierten 
Produkte einer Sprflhtrocknung zu unterwerfen, sondem die sauren Sulfierprodukte zusammen mit waBrigen 
Basen zu versprUhen und somit in einem Schritt zu neutralisieren und zu trocknen. Im Sinne der ErFmdung 
kommen anionischen Tenside sowofal in Form sprtthneutraUsierter, als auch sprtlh- bzw. heiBdampfgetrockneter 
Pulver als Ausgangsstoffe in Betracht Zu Emzelheiten der Sprtthtrocknung bzw. SprOhneutralisation von 
Tensiden sei auf ROEMPP Cheroielexikon, 9. Aufl, Thieme-Verlag, Stuttgart. 1992, S. 4259/4260 verwiesen. Der 
bevorzugte Ausgangsstoffe stellt - wie schon zuvor ausgeftihrt - Talgalkoholsulfat in Form waBriger Fasten 
mit einem Feststoffgehalt von 5 bis 65. vorzugsweise 50 bis 65 Gew.-%. oder sprOhneutralisiertes bzw. sprQhee- 
trocknetes Pulver dar. ^ e 



Herstellung der leichtl5slichen Produkte 

Zur Herstellung der leichtlosHchen anionischen Tensiden, muB eine Strukturierung des Tensidkorns erfolgen, 
zu der erne Emarbeitung und homogene Verteilung des gegebenenfalls verfestigten Strukturbrechers erforder- 
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Uch ist Dies kann auf verscfaiedensten Wegen erfolgen, 

Eine besonders einfache Ausgestaltung des Verfahrens besteht darin. das anionische Tensid in Pulverform 
vorzulegen und mit der erforderlichen Menge des gegebenenfalls verfestigten Strukturbrechers innig zu verrai- 
schen- FOr diesen Vorgang siad BauteUe wie beispielsweise Schaufelmischer der Fa. Lodige oder insbesondere 
Sprtlhmischer der Fa. Schugi von Vorteil. bei denen man das Aniontensid in der Mischkammer vorlegt und den 
hydrophoben Strukturbrecher gegebenenfalls gemeinsam mit dem poiymeren Verfestigungsmittel aufdtist Fer- 
ner ist es mdgUch, die Trocknung der Aniontensidpasten und das Vermischen gleichzeitig in einem Wirbel- 
schichttrockner durchzufOhren. Es werden trockene, leichtldsHche Pulver erhalten, die — falls erforderlich — rait 
weiteren Oblichen Waschmittelzusatzstoffen beaufschlagt und beispielsweise zu Waschmittel-Extrudaten verar- 
beitet werden kOnnen. 

AIs weitere Waschmittelzusatzstoffe kommen hierzu bei spielweise ZeoUthe, Phosphate, Poiycarboxylate 
Wasserglas, Soda, Natriumsulfat und dergleichen in Betracht 

Eine weitere M6glichkeit besteht darin, die anionischen Tenside einer sogenannten SKET-Granulierung zu 
unterwerfen. Hierunter ist eine GranuUerung unter gleichzeitiger Trocknung zu verstehen, die vorzugsweise 
batchweise oder kontinuierlich in der Wirbelschicht erfolgt Dabei kSnnen die anionischen Tenside vorzugswei- 
se m Form wSBriger Pasten gleichzeitig oder nacheinander Ober eine oder mehrere DOsen in die Wirbelschicht 
emgebracht werden. Bevorzugt eingesetzte Wirbelschicht-Apparate besitzen Bodenplatten mit Abmessungen 
von 0,4 bis 5 m. Vorzugsweise wird die SKET-Granulierung bei Wirbelluftgeschwindigkeiten im Bereich von 1 
bis 8m/s durchgefUhrt Der Austrag der Granulate aus der Wirbelschicht erfolgt vorzugsweise uber eine 
GrdBenklassierung der Granulate. Die Klassierung kann beispielsweise mittels einer Siebvorrichtung oder 
durch einen entgegengefOhrten Luftstrom (Sichterluft) erfolgen, der so reguliert wird, daB erst Teilchen ab einer 
bestimmten TeilchengrOBe aus der Wirbelschicht entfernt und kleinere Teilchen in der Wirbelschicht zurOckge- 
halten werden, Ubhcherweise setzt sich die einstromende Luft aus der beheizten oder unbeheizten Sichterluft 
und der beheizten Bodenluft zusammen. Die BodenJuf ttemperatur liegt dabei zwischen 80 und 400 vorzugsweise 
90 und 350^ C Vorteilhafterweise wird zu Beginn der SKET-Granulierung eine Startmasse, beispielsweise das 
pulverfdrmige Aniontensid, der hydrophobe Strukturbrecher oder ein SKET-Granulat aus einem frtiheren 
Versuchsansatz, vorgelegt. In der Wirbelschicht verdampft das Wasser aus der Aniontensid-Paste, wobei ange- 
trocknete bis getrocknete Keime entstehen, die mit weiteren Mengen Aniontensid und Strukturbrecher umhoilt 
granuhert und wiederum gleichzeitig getrocknet werden. Das Ergebnis ist ein Aniontensidkorn. das durch das 
Embringen des Strukturbrechers f einst strukturiert bzw. segmentiert worden und daher besonders leicht wasser- 
loslich ist. 

In einer bevorzugten Ausfuhrungsform der Erfindung werden die anionischen Tenside in Pulverform mit den 
gegebenenfalU verfestigten Strukturbrechem vermischt und die Mischung in einer Schneckenpresse homoeeni- 
siert und verfestigt Die Extrusion erfolgt Uber eine Lochscheibe, so daB PreBstrange entstehen, die nach 
bekannten Verfahren zu Extrud^ten oder Nadeln gewilnschter Form und Abmessung mechanisch zerkleinert 
werden konnen. Extrud^te dieser Form zeigen eine besonders hohe Aufl6segeschwindigkeit und ein sehr gutes 
EinsptilverhalteninderWaschmaschine. 

Gewerbliche Anwendbarkeit 

Die im Sinne der Erfinduiig erhaltUchen anionischen Tenside zeigen eine hohe Kaltwasserldslichkeit und ein 
leichtes Emsptllverhalten m der Waschmaschine. 

Ein weiterer Gegenstand der Erfindung betrifft daher feste Wasch, Spill- und Reinigungsmittel. die 1 bis 50 
vorzugsweise 5 bis 30 Gew -% - bezogen auf das Mittel - der erfindungsgemaBen anionischen Tenside mit 
verbesserter L6shchkeit enthalten k6nnen. 

Ein weiterer Gegenstand der Erfindung betrifft schliefllich die Verwendung der erfindungsgemaBen anioni- 
schen Tenside mit verbesserter LOslichkeit als Rohstoffe zur HersteUung von festen Wasch-, SpUl- und Reini- 
gungsmitteln, m denen sie m Mengen von 1 bis 50, vorzugsweise 5 bis 30 Gew.-% — bezogen auf die Mittel - 
enthalten sein kSnnen. 

Die folgenden Beispiele soUen den Gegenstand der Erfindung naher erlautern, ohne ihn darauf einzuschran- 
ken. 



Beispiele 

I. HersteUung von Talgalkoholsulfat (TAS) 

La. HersteUung einer Cie/i8-Talga!koholsulf at- Paste 

/=aa" ll"^^ kontinuierlich arbeitenden Fallfilmreaktor (Lange 120 cm, Querschnitt 1 cm, Eduktdurchsatz 
600 g/h) mit MantelkOhlung und seitlicher SOg-Begasung wurden 1300 (5 mol) eines technischen Talgfettaiko- 
hols (Stenol* 1618. Verkaufsprodukt der Fa. Henkel KGaA, DQsseldorf, FRG) bei 45**C mit 420 g (5,25 mol) 
gasfdrmigem Schwefeitrioxid (5 Vol.-% in Luft) - entsprechend einem molaren Einsatzverhaitnis Alkohol SO3 
= I : 1,05 - umgesetzt. Das saure Sulfierprodukt wurde kontinuierlich bei 80°C in eine 37 gew.-%ige waBrige 
Natriumhydroxidldsung emgetragen und dabei neutralisiert AnschlieBend wurde das Reaktionsprodukt mit 
Natronlauge auf einen pH-Wert von 10 eingestellt 



Kenndaten des Produktes 



Aniontensidgehalt: 54,1 Gew.-% 

Unsulfierte Anteile: 1 ^ Gew.-% 

Natriumsiilfat: 0,7 Gew.-% 

Wasser: 43,7 Gew.-% 



I.b. Herstellung eines Cie/is-TalgalkohoIsulfat-Pulvers via Sprtihneutralisation 

10 

Herstellvorschrift La.) wurde wiederholt Das saure Sulfierprodukt wurde jedoch zusammen mit 55 
gew.-%iger Natriumhydroxidldsung bei 70** C durch zwei separate Dflsen in ein Reaktionsrohr versprOht und im 
Luftgegenstrom gleichzeitig neutraltsiert und bis auf einen Restwassergehalt von < 1 Gew.-% getrocknet 

15 Kenndaten des Produktes 

Aniontensidgehalt: 95,7 Gew.-% 

Unsulfierte Anteile: 2,4 Gew -% 

Natriumsulf at : 1 ,9 Gew.-% 



20 



La Herstellung eines Cie/ts-Talgalkoholsulfat-Pulvers via Sprflhtrocknung 



Die wafirige Tensidpaste aus La.) wurde in einem Spriihturm der Fa. Niro- Atomizer in an sich bekannter 
Weise bei 270** C mit Luft ira Gegenstrom versprtiht und bis auf einen Restwassergehalt von < 1 Gew.-^i'b 
25 getrocknet 

Kenndaten des Produktes 

Aniontensidgehalt: 96,1 Gew.-% 

30 Unsulfierte Anteile: 2,6 Gew.-<yo 

Natriumsulf at: 13 Gew.-% 



35 



40 



U. Strukturbrecher 

In einer 2-1-Rahrapparatur wurden 1000 g Ci2/i4-KokosfettalkohoI-3EO-Addukt (Dehydol® LS3, Handelspro- 
dukt Fa. Henkel KGaA, DOsseldorf/FRG) mit 0 bis 5 Gew.-% Polyethylenglycol eines Molgewichtes von 1000 
bis 35 000 versetzL Die Verfestigung der Produkte wurde fiber den Pourpoint bestimmt (vgLTab. 1): 



45 



50 



55 



60 



65 
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Tabelle 1 
Pourpoints (Pp) von Strukturbrechern 



Nr. 




c(PEG) 
Gew.-% 




II. a 


— 


0 


< -5 


II. b 


1.000 


3 


27 


II .c 


6.000 


3 


43 


II. d 


12.000 


3 


47 


II .e 


20.000 


1 


43 


II. f 


20.000 


3 


47 


II. g 


35.000 


1 


45 


II. h 


35.000 


3 


49 


II . 1 


35.000 


5 


51 


II. Jc 


100.000 


3 


52 



Leaende ; M(PEG) t Durchschnittliches Molgewicht 

Polyethylenglycol ( PEG ) 
c(PEG) : Konzentration PEG bezogen auf 
nlchtlonlsches Tensld 

III. ErfindungsgemaBe Beispiele 

Herstellungsbeispiel HI 

Herstellung eines leichtlosUchenTAS-SKET-OranuIats 

Talgalkoholsuifat-Natriumsalz-Paste (gemaB Ia.) wurde Uber eine DQse in einer Anlage zur Granuliertrock- 
nung (AGT) der Firma Giatt/FRG zusammen mit einer Mischung aus nichtionischem Tensid und polymerem 
Verfestigungsmittel (gemaS II.f) granuliert und gleichzeitig getrocknet. 

Kenndaten des Verf ahrens 

Wirbelschicht 

Durchmesser 400 mm 

Flache 0,13 m2 

Luftgeschwindigkeit 33 m/s 

Tempera tur 



Bodenluft 

Sichterluft 

Luftaustritt 



t32*'C 
20^0 
73° C 



Luftstrom 1300 m^/h 

Luf tbeladung 1 1 g H20/kg Luft 



Durchsatz 



Talgalkoholsulfat-Paste 38 kg/h 
Strukturbrecher 2 kg/h 

Startmasse (SKET-Granulat) 20 kg 

Kenndaten des Produktes 

Aniontensidgehalt 86 Gew.-Vo 

Wassergehalt < 1 Gew.-% 

SchQttgewicht 620 g/1 



Siebanalyse 

> 1,6 mm 93 Gew.-% 

03 mm 45,2 Gew.-% 

0,6 mm 22,1 Gew.-% 

0,4 mm 173Gew.-% 

0,2 mm 4,8 Gew.-% 

< 0,1 mm 03 Gew.-% 



Es wurde ein staubf reies und nicht klebendes Granulat mit hohem Tensidanteil erhalten. 



Herstellimgsbeispiel H2 

Herstellimg eines leichtlOslichenTAS-PuIvers 

In einem Flugscharraischer der Fa. Lddtge wurden 20 kg TAS-Pulver ex SprGhtrocknung (Ix) mit 2 kg des 
Strukturbrecher II.f) zu einem trockenen Pulver verarbeitet 



Herstellungsbeispiel H3 

Herstellung eines leichtlOsUchen TAS-Granulats 

Eine Mischung aus 90 Gew.-% Talgalkoholsulfat-Pulver via Sprfihneutralisation (Lb) und 10 Gew.-% Struk- 
turbrecher, namlich Cj2/H-Kokosfettalkohol (Lorol® Spezial, Henkel KGaA. DUsseldorf/FRG) wurden in einer 
Schneckenpresse durch eine Lochscheibe (Durchmesser der Ldcher 1,1 mm) extrudiert und die resultierenden 
Strange anschJieBend zu einem kOrnigen Granulat verarbeitet 



Herstellungsbeispiel H4 
Herstellung eines leichtldslichenTAS-Waschmittel-Granulats 

a) In einem SprOhmischer der Fa. Schugi wurden 2 kg des Strukturbrechers II.f auf 20 kg sprflhneutralisier- 
tes Talgalkoholsulfat-Pulver (Lb) aufgedOsL Die resultierende Mischung wurde in die folgende Universal- 
waschmittelrezeptur eingesetzt. 

b) Eine handelsttbliche Universalwaschmittelrezeptur der Zusammensetzimg 

22 Gew,-% TAS-Pulver ex Sprflhneutralisation (Lb)/ Strukturbrecher (Hi) 

5 Gew.-% Niotensid (Ta!galkohol-40EO-Addukt) 
35 Gew.-%ZeolithA 
16 Gew.-^o Natriumperborat 

7 Gew.-Vo Wasserglas 
15Gew.-% Hilfsstoffe 



wurde in einer Schneckenpresse extrudiert, anschlieBend durch eine Lochscheibe (Durchmesser der Ldcher 
l.I mm) extrudiert und die resultierenden Strange anschUeBend zu einem k6rmgen Granulat verarbeitet 
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IV. Vergleichsprodukte 
Vergleichsprodukt VPl 

Analog HersteUbeispiel HI wurde ein TAS-SKET-Granulat durch gleichzeitige Trocknung und Granulierung 
von 38 kg/h Talgalkoholsulf at-Natriumsalz-Paste (gemaU La.) und 5 kg/h Soda hergestellt 

Vergleichsprodukt VP*2 
Talgalkoholsulfat-Pulver ex Spriihneutralisation (I.b). 

Vergleichsprodukt VP3 

Uert"^*^^ ^®^s*®^*'®ispiel H3 wurde ein Talgalkoholsulf at- Pulver via Spruhneutralisation, extrudiert und granu- 



Vergleichsprodukt VP4 

Analog HersteUbeispiel H4 wurde eine handelsObliche Universalwaschmittelrezeptur der Zusammensetzung 

22 Gew.-% TAS-Pulver ex Sprtthneutralisation (I.b) 

5 Gew.-% Niotensid(TalgalkohoI-40EO-Addukt) 
35Gew.-%ZeoIithA 
16 Gew.-% Natriumperborat 

7 Gew.-% Wasserglas 
15Gew.-%HiIfsstoffe 



extrudiert und granuliert. 

IV, LdBIichkeitsuntersuchungen 

Zur Untersuchung der LSslichkeit wurden jeweUs 10 g der erfmdungsgemaBen Feststoffe bzw. die Vergleichs- 
substanzen in jeweils 100 ml Wasser 16"d) geldst bzw. dispergiert Nach 30, 120 und 300 s wurden die 

LSsungen bzw. Dispersionen abfiltriert, der Ruckstand getrocknet und ausgewogen. Die Ergebnisse sind in 
Tab. 1 zusammengefaBt: 

Tabelle 1 

Loslichkeitsversuche (Prozentangaben in Gew.-%) 



Bap, 


Produkt 


RUckstand (%) 


nach 




nach 










30 s 


120 s 


360 8 


1 


HI 


39,2 


32,4 


20,6 


2 


H2 


53,6 


49,7 


47,2 


3 


H3 


45,6 


33,5 


27,9 


4 


H4 

- 


47,2 


31,6 


15,2 


VI 


VPl 


84,5 


72,1 


70,7 


V2 


VP2 


97,2 


88,9 


88,1 


V3 


VP3 


80,1 


78,5 


77,9 


V4 


VP4 


73,8 


66,8 


66,4 



PatentansprOche 

1. Anionische Tenside mit verbesserter LdsUchkeit, dadurch erhaitUch, daB man schwerlSsIiche anionische 
Tenside ausgewShit aus der Gruppe, die von Alkylbenzoisulfonaten, Alkansulfonaten, 01efinsulfonaten» 
Alkylethersulfonaten, Glycerinethersulfonaten, a-MethylestersuIfonaten, SulfofettsSuren, Fettalkoholsulfa- 
ten, Fettalkoholethersulfaten, Glycerinethersulfaten, Hydroxymischethersuifaten, Monoglycerid(ether)siil- 
faten, Fettsaureamid-{ether)sulfaten, Sulfosuccinaten, Sulfosuccinamaten, Sulfotriglyceriden, Amidseifen, 
Ethercarbonsauren, Isethionaten, Sarcosinaten, Tauriden, Alkyloligoglucosidsulfaten und Alkyl(et- 
her)phosphaten gebildet wird, zusammen mit einem hydrophoben Strukturbrecher und gegebenenfalls 
einem polymeren Verfestigungsmittel in an sich bekannter Weise zu einem Pulver verarbeitet oder in 
stQckige Form bring! 

2. Anionische Tenside nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, daB man als schwerlSsliche anionische 
Tenside Fettalkoholsulf ate der Formel (J) einsetzt, 

R^OSOsX (1) 

in der R* fOr einen Alkyl- und/oder Alkenybest mit 12 bis 22 Kohlenstoffatomen und X fttr ein Alkali- 
und/oder Erdalkalimet2ill, Ammonium, Alkylanmionium, Alkanolammonium oder Glucammonium steht 

3. Verfahren zur Herstellung anionischer Tenside rait verbesserter Loslichkeit, bei dem man schwerl6sliche 
anionische Tenside ausgewShlt aus der Gruppe, die von Alkylbenzolsulfonaten, Alkansulfonaten, Clef insul- 
fonaten, Alkylethersulfonaten, Glycerinethersulfonaten. a-Methylestersulfonaten, Sulfofettsfturen, Fettal- 
koholsulfaten, Fettalkoholethersulfaten, Glycerine thersulfaten, Hydroxymischethersulfaten, Monoglyce- 
rid(ether)sulfaten, Fettsllureamid(ether)sulfaten» Sulfosuccinaten, Sulfosuccinamaten, Sulfotriglyceriden, 
Amidseifen, EthercarbonsSuren, Isethionaten, Sarcosinaten, Tauriden. Alkyloligoglucosidsulfaten und Al- 
ky l(ether)phosphaten gebildet wird, zusammen mit emem hydrophoben Strukturbrecher und gegebenen- 
falls einem polymeren Verfestigungsmittel in an sich bekannter Weise zu einem Pulver verarbeitet oder in 
stQckige Form bringt 

4. Verfahren nach Anspruch 3, dadurch gekennzeichnet, daB man als anionische Tenside Fettalkoholsulf ate 
der Formel (1) einsetzt, 

R*0S03X (I) 

in der R* fflr einen Alkyl- und/oder Alkenylrest mit 12 bis 22 Kohlenstoffatomen und X fttr ein Alkali- 
und/oder Erdalkalimetall, Ammonium, Alkylammonium, Alkanoiammotiium oder Glucammonium steht. 

5. Verfahren nach den Ansprtichen 3 und 4, dadiuxh gekennzeichnet, daB man Fettalkoholsulfate der Formel 
(I) einsetzt, in der R* fttr einen Alkylrest mit 16 bis 18 Kohlenstoffatomen und X fttr Natrium steht 

6. Verfahren nach den Ansprtichen 3 bis 5, dadurch gekennzeichnet, daS man als hydrophobe Strukturbre- 
cher nichtionische Tenside mit einem HLB-Wert im Bereich von 0J5 bis 10 einsetzt 

7. Verfahren nach den Ansprtichen 3 bis 5, dadurch gekennzeichnet daB man als hydrophobe Strukturbre- 
cher Fettalkohole und/oder Fettalkoholpolyglycolether der Formel (II) einsetzt 

CH3 

I (II) 
R^O- ( CH2CHO ) ii( CH2CH2O )n^ 

in der R^ fflr einen linearen oder verzweigten aliphatischen Kohlenwasserstoffrest mit 8 bis 18 Kohlenstoff- 
atomen und 0, 1, 2 oder 3 Doppelbindungen, n ftir 0 oder Zahlen von 1 bis 3 imd m fttr 0 oder Zahlen von I bis 
10 steht 

8. Verfahren nach den Ansprtichen 3 bis 5, dadurch gekennzeichnet daB man als hydrophobe Strukturbre- 
cher Alkyloligoglykoside der Formel (III) einsetzt 

R3-0-[G]p (III) 

in der R^ fflr einen Alkylrest mit 12 bis 22 Kohlenstoffatomen, G fOr einen Zuckerrest mit 5 oder 6 
Kohlenstoffatomen und p fttr eine Zahl von 1 bis 10 steht 

9. Verfahren nach den Ansprtichen 3 bis 5, dadurch gekennzeichnet daB man als hydrophobe Strukturbre- 
cher Fettsaureester der Formel (IV) einsetzt 

R^C0-0R5 (IV) 

in der R^CO ftir einen Acylrest mit 16 bis 22 Kohlenstoffatomen und fflr einen Alkylrest mit 1 bis 4 
Kohlenstoffatomen, einen Glycerin- oder Oligoglycerinrest steht 

10. Verfahren nach den Ansprtichen 3 bis 5, dadurch gekennzeichnet daB man als hydrophobe Strukturbre- 
cher Dialkylether der Formel (V) einsetzt 
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R^-0-R« (V) 

in der und R® unabhangig voneinander fQr lineare oder verzweigte Alkylreste mit 8 bis 18 Kohlenstoff- 
atomen stehen. 

11. Verfahren nacli den AnsprQchen 3 bis 5, dadurch gekennzeichnet, daB man als hydrophobe Strukturbre- 
cher Fettketone der Formel (VI) einsetzt, 

R^-C0-CH2R8 (VI) 

in der R^ und R^ unabhangig voneinander fQr Alkylreste mit 7 bis 17 Kohlenstoffatomen stehen. 

12. Verfahren nach den Ansprtichen 3 bis 5, dadurch gekennzeichnet, daB man als hydrophobe Strukturbre- 
cher Guerbetalkohole der Fprmei (VII) einsetzt. 



CH2OH 

I (VII) 
CH3CH2 ( CH2 ) x™- ( CH2 ) X-2CH2CH3 



in der x ftir Zahlen von 6 bis 1 6 steht 

13. Verfahren nach den AnsprUchen 3 bis 5, dadurch gekennzeichnet, daB man als hydrophobe Strukturbre- 
cher gesattigte Kohlenwasserstoffe einsetzt. 

14. Verfahren nach den Ansprtichen 3 bis 13. dadurch gekennzeichnet, daB man den anionischen Tensiden 
die hydrophoben Strukturbrecher m Mengen von 1 bis 50 Gew.-% — bezogen auf die Mischung — zusetzt. 

15. Verfahren nach den Ansprtichen 3 bis 14. dadurch gekennzeichnet, daB man als polymere Verfestigungs- 
mittel Poiyethyleriglycolether mit einem durchschnittlichen Molekulargewicht von 1000 bis 500 000 ein- 
setzt 

16. Verfahren nach den Ansprtichen 3 bis 14, dadurch gekennzeichnet, daB man als polymere Verfestigungs- 
mittel hochmolekulare Fettalkoholpolyglycolether der Formel (VIII) einsetzt, 

R«0-(CH2CH20)qH (VIII) 

in der R« filr einen Alkyh-est mit 12 bis 22 Kohlenstoffatomen und q ftir Zahlen von 20 bis 100 steht. 

1 7. Verfahren nach den Ansprtichen 3 bis 14, dadurch gekennzeichnet. daB man als polymere Verfestigungs- 
mittei Ester von Dicarbonsfiuren der Formel (IX), 

HOOC-(CH2)yCOOH (IX) 

in der y ftir 0 oder Zahlen von 1 bis 12 steht, mit Polyethylenglycolethern, die ein durchschnittliches 
Molekulargewicht von 400 bis 20 000 aufweisen. einsetzt. 

18. Verfahren nach den Ansprtichen 3 bis 14, dadurch gekennzeichnet, daB man als polymere Verfestigungs- 
mittel Umesterungsprodukte von Dialkylcarbonat mit Polyethylenglycolethern, die ein durchschnittliches 
Molekulargewicht von 400 bis 20 000 aufweisen, einsetzt 

19. Verfahren nach den Ansprtichen 3 bis 14. dadurch gekennzeichnet. daB man als polymere Verfestigungs- 
mittel Oligo- bzw. Polysaccharide mit einem Kondensationsgrad von 5 bis 1000 einsetzt 

20. Verfahren nach den Ansprtichen 3 bis 19. dadurch gekennzeichnet, daB man den nichtionischen Tensiden 
die polymeren Verfestigungsmittel in Mengen von 1 bis 50 Gew.-% — bezogen auf die nichtionischen 
Tenside — zusetzt 

21. Verfahren nach den Ansprtichen 3 bis 20, dadurch gekennzeichnet, daB man die anionischen Tenside in 
Form waBriger Fasten mit einem Feststoffgehalt von 5 bis 65 Gew.-% — bezogen auf die Paste — einsetzt 

22. Verfahren nach den Ansprtichen 3 bis 20, dadurch gekennzeichnet daB man die anionischen Tenside in 
Form sprtihneutralisierter bzw. sprtihgetrockneter Pulver einsetzt 

23. Verfahren nach den Ansprtichen 3 bis 20. dadurch gekennzeichnet daB man die anionischen Tenside mit 
den hydrophoben Strukturbrechem und gegebenenfails den polymeren Verfestigungsmittein in einem 
Mischer zu einem trockenen Pulver verarbeitet 

24. Verfahren nach den Ansprtichen 3 bis 20, dadurch gekennzeichnet daB man die anionischen Tenside mit 
den hydrophoben Strukturbrechem und gegebenenfails den polymeren Verfestigungsmittein nach dem 
SKET-GranuUerverfahren zu einem trockenen Granulat verarbeitet. 

25. Verfahren nach den Ansprtichen 3 bis 20, dadurch gekennzeichnet, daB man die anionischen Tenside mit 
den hydrophoben Strukturbrechem und gegebenenfails den polymeren Verfestigungsmittein in einer 
Schneckenpresse zu einem trockenen Extrudat verarbeitet 

26. Feste Wasch-. Sptil- und Remigungsmittel. enthaltend 1 bis 50 Gew.-o/o — bezogen auf das Mittel — 
anionischer Tenside mit verbesserter Loslichkeit gemaB Anspruch 1. 

27. Verwendung von anionischen Tensiden mit verbesserter Loslichkeit gemaB Anspruch 1 als Rohstoffe 
zur Herstellung von festen Wasch-, Sptil- und Reinigungsraitteln. 
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